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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eine Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierlichen und diskontinuierlichen 
Messung der Viskositat von unter konstantem oder variierendem Druck stehenden Substanzen (MeBflussig- 

5 keiten), insbes. Polymerschmelzen oder anderen viskoselastischen Flussigkeiten, insbes. in einem Viskosi- 
tatsbereich von 1 Pas bis 3.10 6 Pas. 

Bekannte kontinuierlich messende Kapillarrheometer (Vlskosimeter) ermitteln die Druckdifferenz zwi- 
schen Eingang und Ausgang einer MeBkapillare mit bekannten geometrischen Abmessungen bei konstantem 
oder variablem bekanntem MeBstrom. Als Dosierpumpen werden im allgemeinen Zahnradpumpen, bei hoch- 

10 viskosen Substanzen bevorzugt Zahnradspinnpumpen verwendet. Im Idealfall der newtonschen Flussigkeit ist 
die Druckdifferenz direkt proportional zur Viskositat Fur nicht-newtonsche Flussigkeiten, insbes. bei viskoela- 
stischen Flussigkeiten wie Polymerschmelzen, mussen fur die exakte Berechnung der Viskositat aus dem Vo- 
lumenstrom und der Druckdifferenz des MeBvoIumenstroms Kalibriermessungen durchgefuhrt werden. Bei 
diesen ist die Viskositat selbst eine Funktion der Schergeschwindigkeit bzw. bei Anwendung der Kapillarrheo- 

15 metrie eine Funktion des Volumenstroms V durch die MeBkapillare. Bei solchen Flussigkeiten muB fur eine 
hinreichend genaue Charakterisierung des FlieBverhaltens die Druckdifferenz uber einen moglichst groBen 
Bereich des MeBvoIumenstroms gemessen werden. Dabei istes haufig notwendig, diesen uber mehrere, viel- 
fach drei bis vier Zehnerpotenzen zu variieren. In der Regei sind dabei besonders bei hochpolymeren Flussig- 
keitendie Unterschiede in der Viskositat zweierchemi sen ahnlicherStoffe beikleinen Schergeschwindigkeiten 

20 viel groBer als bei hohen Schergeschwindigkeiten. 

Wenn man ein kontinuierlich arbeitendes Rheometer zur Messung der Viskositat einer Substanz in einem 
Reaktor (beispielsweise zur Polymerisation) zur ProzeBuberwachung odergarzurProzeBsteuerungeinsetzen 
will, muB dieses in der Lage sein, einen groBen Bereich des MeBvolumenstroms zu iiberdecken. Wenn es bei 
konstanter Drehzahl oder konstantem Druck arbeiten soil, wird zweckmaBigerweise bei niedriger Scherge- 

25 schwindigkeit bzw. bei kleiner Schubspannung gemessen. Hierzu ist die zu messende Flussigkeit (MeBflus- 
sigkeit) aus dem ProzeBraum (z.B. eines Reaktors, eines Mischers oder eines Extruders) von der Probeent- 
nahmestelle der MeBstelle uber eine Leitungsverbindung dem Rheometer mit der Dosierpumpe und der MeB- 
kapillare zuzuleiten. Durch diese wird dann die MeBfliissigkeit gefordert Aus der Drehzahl der Dosierpumpe 
und dersich jeweils uber die MeBkapillare einstellenden Druckdifferenz gewinnt man Punkte der zu ermitteln- 

30 den FlieBf unktion. Dabei sind prinzipiell zwei Versuchsf uhrungen moglich. 

Bei jeweils konstantgehaltener Dosierpumpendrehzahl (konstantem Volumenstrom) miBt man die sich je- 
weils einstellende Druckdifferenz (Spannversuch). Die Pumpendrehzahl wir dabei in dem fur Spinnpumpen 
sinnvollen Bereich zwischen 0,1 Upm und 100 Upm variiert. Der Volumenstrom ist dann bei der langsamsten 
Drehzahl tausendmal kleiner als bei der maximalen Drehzahl. Dies ist die in der Rheometrie haufigst ange- 

35 wandte Versuchsf uhrung. 

Man miBt bei jeweils uber der MeBkapillare konstant gehaltener Druckdifferenz. Dies ist das in der Kunst- 
stoffindustrie ubliche MeBverfahren fur die FlieBeigenschaften von Kunststoffschmelzen. 

Ein konstanter Druck auf eine Flussigkeit kann z.B. durch ein konstantes Gewicht auf einem Prufzylinder 
erzeugt werden. Bei vorgegebenen Kapillarabmessungen stellt sich eine konstante, innere Schubspannung 

40 ein (Kriechversuch). Die abhangige MeBgroBe ist hier der Volumenstrom. Ein entsprechendes MeBgerat, der 
sogenannte Schmelzindexer, und die MeBprozedur, die Schmelzindexmessung, sind weltweit standard is iert. 
Der ermittelte MeBwert, der Schmelzindex, ist die pro Zeiteinheit aus der MeBkapillare ausf lieBende Flussig- 
keitsmenge. Die Einheitdes Schmelzindexes istg/10 min bzw. cm 3 /10 min. Fur die analoge Messung mit einer 
Dosierpumpe bedingt diese Vorgabe einer bestimmten konstanten Druckdifferenz eine entsprechende Nach- 

45 regelung der Drehzahl der Dosierpumpe. Sie ist das MeBergebnis. Urn beispielswiese Schmelzindizes viskoser 
Flussigkeiten im praktisch vorkommenden Bereich von Kunststoffschmelzen bestimmen zu konnen, muB sich 
die Pumpendrehzahl im Verhaltnis von bis zu 1 : 1000 andern lassen. 

Kapillarrheometer zur kontinuierlichen Messung der Viskositat von Flussigkeiten in Reaktoren, Mischern 
oder Leitungen setzt man in der Weise ein, daB eine Dosierpumpe den zur Messung notwendigen FIGssig- 

50 keitsstrom dem Reaktor oder dergl. entnimmt und durch die MeBkapillare druckt. Auch hier wird die sich uber 
deren Lange einstellende Druckdifferenz gemessen. Die MeBflussigkeit wird entweder ins Freie entlassen (By- 
pass-Rheometer), oder wieder in den Reaktor oder dergl. zuruckgefordert (Seitenstromrheometer). Zu beiden 
Bauarten stellt das Rheometer ein (in einer Linie fortlaufendes) geschlossenes System dar, dessen Gesamt- 
durchsatz nur von der Dosierpumpe bestimmt wird. Beim praktischen Einsatz von Kapillanrheometern im Sei- 

55 tenstrom von unter variierenden Drucken betriebenen Reaktoren hat sich die Druckdifferenz trotz konstant 
gehaltener Fordermenge wegen der Druckabhangigkeit der Viskositat ais zusatzlich vom Vordruck abhangig 
erwiesen. Zur Ausschaitung der Vordruckabhangigkeit hat man der MeBkapillare eine zweite, die Mengenlei- 
stung der Dosierpumpe uberschreitende Austragspumpe nachgeschaltet, wodurch ein konstanter Austritts- 
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druck aus der MeBkapillare von praktisch Null erzielt wird (US-PS 4 817 416). Auch derartlge Systeme sind 
im Einsatz. Bel beiden Systemen, also ob mit Oder ohne Austragspumpe, ist der durch das Rheometer file- 
Bende MeBf lussigkeitsstrom in der MeBkapillare und in den Zulaufleitungen gleich groB und proportional der 
Drehzahl der Dosierpumpe, die sich aus den angegebenen Grunden um viele Zehnerpotenzen andern konnen 
5 muB. Mit der Anderung der Drehzahl bzw. des Forder volume nstromes andert sich umgekehrt proportional die 
mittlere Verweilzeit der MeBflussigkeit in der Rheometeranordnung. Das bedeutet, daB bei einer angenom- 
menen Drehzahlreduzierung um z.B. den Faktor 500 (1 00) sich die Verweilzeit um den Faktor 500 (100) erhoht. 
Die spezif ischen Fdrdervolumina von Spinnpumpen liegen etwa zwischen 0,5 cm^/Upm und 3,2 crr^/Upm. Ty- 
pische maximale Dauerdrehzahlen von Spinnpumpen sind etwa 100 Upm. 

10 Bei einem bekannten Einsatz eines Seitenstrom-Kapillarrheometers befinden sich zwischen der Probe- 

nahmestelle und dem Ende der MeBkapillare etwa 40 cm 3 MeBflussigkeit. Die Dosierpumpe fordert 0,65 
cm 3 /Upm. Um bei konstanter Druckdifferenz den Bereich der ublicherweise auftretenden Schmelzindizes (DIN 
53 735;0,1 ^ MFI ^ 50) abdecken zu konnen, muB die Drehzahl mindestens zwischen 100 Upm und 0,2 Upm 
variiert werden. Dies wurde zu mittleren Verweilzeiten von etwa 37 Sekunden bis uber 5 Stunden fuhren, was 

15 nicht nur zeigt, daB dieser Bereich nicht beherrscht werden kann, sondern auch, daB selbst bei engeren Be- 
reichen Variation des Schmelzindex wahrend des Prozesses oder der Reaktion eine kontinuierliche ProzeB- 
steuerung nicht oder nur hochst ungenau moglich ist. Ein MeBergebnis darf nicht erst lange nach der Probe- 
nahme vorliegen. Zudem sind Polymerschmelzen thermisch hauf ig nicht stabii genug, um eine sehr lange Zeit 
hohe ProzeBtemperaturen ohne molekulare Anderungen zu ertragen (thermische Degradation). 

20 Um wenigstens bei nicht zu groBen Viskositatsanderungen zu einigermaBen brauchbaren Ergnissen zu 

kommen, hat man die Transportvolumina bis zur MeBkapillare mdglichst gering gewahlt, beispielsweise durch 
direkte Montage des Kapillarrheometers am Reaktor oder dergl.. Diesem Aneinanderrucken von Probenah- 
mestelle und Rheometer sind aberschnell naturliche Grenzen aufgrund derSchwierigkeiten mit der Hand ha- 
bung und/oder mit der Kuhlung bzw. Heizung des Rheometers verbunden. Es hat sich gezeigt, daB das An- 

25 saugvolumen vor der Dosierpumpe immer noch um mindestens das Zehnfache groBer ist als das Volumen der 
MeBkapillare einschlieBlich des Volumens derZulaufkanale der Dosierpumpe (2 bis 5 cm 3 ). Die Durchstromzeit 
durch diesen notwendigen Teil der Rheometeranordnung ist damit zehnmal langer als die tatsSchliche MeBzeit 
wahrend der Durchstromung der Kapillare. Dennoch laBt sich dieses niedrige Verhaltnis nur durch optimierte 
Konstruktion des Rheometers und unmittelbare Montage an der Probenahmestelle des Reaktors oder dergl. 

30 erreichen. Im allgemeinen erlauben es die tatsachlich vorliegenden Umstande nicht ein so niedriges Verhaltnis 
einzuhalten. Das bedeutet, daB die Ansprechzeit des kontinuierlich arbeitenden Rheometers im wesentlichen 
durch die Zuleitung und nicht durch das Rheometer bestimmt ist. 

Bei einer newtonschen Flussigkeit ist die Schergeschwindigkeit bei gleichem Volumenstrom umgekehrt 
proportional zur dritten Potenz des Kapillardurchmessers. Neben der Minimierung des Volumens der Zulauf- 

35 leitungen ist die Erweiterung des Durchmessers der MeBkapillare eine bekannte Methode, um Verweilzeiten 
bei kleinen Schergeschwindigkeiten genugend kurz zu halten. Dies bedeutet aber, daB groBe Schmelzindizes 
nicht mehr gemessen werden konnen, da dann erstens die zulassigen Hochstdrehzahlen der Dosierpumpen 
uberschritten werden und zweitens die durch die Pumpe in die MeBflussigkeit eingetretene Energie zu unzu- 
lassig groBen TemperaturerhShungen f uhrt. Um den gleichen MeBbereich zu erhalten, mussen daher MeBka- 

40 pillaren mit unterschiedlichem Durchmesser eingesetzt werden. Ein Austausch einer MeBkapillare gegen eine 
MeBkapillare mit anderem Durchmesser ist wahrend der Kontrolle eines Prozesses nicht moglich, weil die Um- 
rustzeiten bei den bekannten Konstruktionen (mehrere) Stunden betragen und das Rheometer bei nicht new- 
tonschen Stoffen neu kalibriert werden muBte. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Echtzeit-Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierli- 

45 chen oder diskontinuierlichen Messung der Viskositat von flussigen Substanzen, insbesondere Polymer- 
schmelzen u.a., anzugeben, die sich unabhangig von den Gegebenheiten im Bereich der Probenahmestelle 
des Reaktors, des Extruders, der Leitung oder dergl. einsetzen laBt und einen groBen Viskositatsbereich, 
insbes. auch wahrend einer Reaktion, ohne Umrustung schnell und genau abzudecken vermag. 

Eine diese Aufgabe losende Kapillarrheometer-Anordnung ist in den Patentanspruchen 1,2,6 und 7 und 

so hinsichtlich ihrer Ausgestaltungen in den Unteranspruchen gekennzeichnet. 

Dieses Ziel wird erfindungsgemaB durch eine Kapillarrheometer-Anordnung erreicht, bei der durch Par- 
allelschaltung (Uberlagerung) eines weiteren Flussigkeitsstromes (zum eigentlichen MeBflussigkeitsstrom) 
die Zuf uhr von Flussigkeit zur Dosierpumpe nicht durch die GroBe des MeBf lussigkeitsstromes selbst begrenzt 
wird sondern unabhangig von der momentanen GroBe des MeBflussigkeitsstromes fur einen schnellen Aus- 

55 tausch der MeBflussigkeit in den Zulauf kanalen zur Dosierpumpe sorgt. Der Zuf uhr volumenstrom kann durch 
eine Zuf uhrpumpe mit groBer spezif ischer Forderleistung bzw. mit genugend hoher Drehzahl immer so hoch 
gehalten werden, daB die Verzogerungszeit zwischen Probenahme und Messung immer im Bereich weniger 
Sekunden bleibt Der von der Dosierpumpe nicht benotigte Flussigkeitsvolumenstrom wird durch eine Seiten- 
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leitung an der MeBkapillare vorbeigefuhrt Unabhangig von der Drehzahl der Dosierpumpe steht d.e zu pru- 
fende Flussigkeit nach kurzer Zeit zur Messung zur Verfugung. Bei kleinen FSrdervolumenstromen der Do- 
sierpumpe kann nach der erfindungsgemaBen Anordnung nun die Ansprechzeit urn etwa das Verhaltnis des 
MeBvolumens zum Volumen aller Zulaufkanale und -leitungen verkurzt werden. Diese Verkurzung erfolgt urn 
mindestens den Faktor 10 gegenuber ublichen MeBgegebenheiten. Dabei bleibt die Kapillarrheometer-Anord- 
nung uber einen groBen MeBbereich standig meBbereit, ohne daB bei zu groBen Anderungen der V.skositat 
der MeBflussigkeit mehrere Stunden Umrustzeit erforderlich werden. 

Die mil einer zusatzlichen Zufuhrpumpe versehene kontinuierlich messende Kapillarrheometer-Anord- 
nung hat gegenuber den bekannten Anordnungen. deren Forderstrom nur durch die Dosierpumpe, und gege- 
benenfalls die eine vorgesehene Austragspumpe, bestimmt wird. erhebliche Vorteile. 

Es sind Messungen bei sehr kJeinen Schergeschwindigkeiten, also in einem Bereich, in dem sich vor allem 
Polymerschmelzen und Losungen stark unterscheiden, auch bei thermischer Empfindlichkert moglich, ohne 
daB unzulassig lange Verweilzeiten, die zu thermischer Degradation fiihren konnen, auftreten. 

Auch bei kleinen Schergeschwindigkeiten lessen sich noch Messungen zur Qualitatskontrolle durchfuh- 
ren. ohne daB unzulassig groBe Verz6gerungszeiten auftreten. 

Es konnen kontinuierlich messende Kapillarrheometer zur Ermitlung von FlieBkurven uber einen groBen 
Bereich von Schergeschwindigkeiten (mehrere Zehnerpotenzen) eingesetzt werden, ohne daB in einem not- 
wendig breiten MeBbereich unzulassig groBe Totzeiten auftreten. 

Kontinuierlich messende Kapillarrheometer lassen sich auch zur kontinuierlichen ProzeBsteuerung im Be- 
reich kleiner Schergeschwindigkeiten einsetzen, ohne daB f Or die ProzeBsteuerung unzulassig lange Totzeiten 

aUft Dfe von dem MeBvolumenstrom unabhangige Produktzufuhrung gestattet eine freizugige Konstruktion 
derZuleitung zum Rheometer. Hauf ig sind die mdglichen Probenahmestellen an Reaktoren. Extrudern, Rohr- 
leitungen und daher sehr unzuganglich. so daB relativ lange Zuleitungen zum Rheometer unumganghch sind. 
Gerade fur solche Falle kann die Verweilzeit im GesamtmeBsystem - Zulaufkanal und MeBkap.llare - hauf.g 
erst durch eine erfindungsgemaSe Rheometeranordnung so klein gehalten werden, daB Messungen uber- 
haupt moglich sind. 

Bei Messungen mit konstant gehaltener Druckdif ferenz konnen Polymerschmelzen uber mehrere Zehner- 
potenzen des VolumenflieBindexes gemessen werden, ohne daBdabei groBe Verweilzeiten im Gesamtsystem 
in Kauf genommen werden mussen. , . 

Durch die Erfindung wird auch das Problem prozeBbedingterschnell schwankenderTemperaturen bei der 
ProzeBf uhrung erstmals fur viele Falle hinreichend gelost. Die Viskositat fast aller Stoffe ist stark temperatur- 
und scherspannungsabhangig. Bei den meisten Stoffen und Mischungen, fur deren Viskositatsbest.mmung 
Kapillarrheometer eingesetzt werden, insbes. bei Polymerschmelzen in Reaktoren, ist so ungunst.g, daB auch 
nur annaherende Temperaturkonstanz praktisch nicht durch Temperierung erreichbar ist. Rechnensche Kor- 
rekturen der Messung von einer gemessenen Temperatur und bekannten Scheigeschwindigkeit auf eine Be- 
zugstemperatur sind i.a. nicht moglich oder viel zu aufwendig und/oder langwierig, urn praktisch infrage zu 
kommen (variabel sind Temperatur, Schergeschwindigkeit, Polyimerisationsgrad u.a.). Durch die Erfindung 
steht ein vom MeBflussigkeitsvolumenstrom unabhangiger FIQssigkeitsvolumenstrom zur Verfugung. der un- 
abhangig und gegebenenfalls auch genauer temperierbar ist. Eine unabhangig vom MeBzustand des Rheo- 
meters regelbare Temperierstrecke (Heizmengenstrom oder Volumenstrom reguliert) bietet alle Vorteile der 
schnellen Zufuhrung der MeBflussigkeit zum Rheometer, der Minimierung der Verzogerungszeit der V«skosH 
tatsmessung als auch der optimaien und schnellen Einstellung der Solltemperatur der MeBflussigkeit 

Ausfuhrungsbeispiele der erfindungsgemaBen Kapillarrheometer-Anordnung sind anhand einer Ze.cn- 
nung naher erlgutert, in der zeigt: 

Fig. 1 eine erste Ausf Ohrungsform mit einer Seitenstromanordnung, 

Fig. 2 eine Abwandlung der ersten Ausf uhrungsform mit einer Seitenstromanordnung, 

Fig. 3 eine zweite Ausfuhrungsform mit einer Seitenstromanordnung, 

Fig. 4 eine dritte Ausfuhrungsform mit einer Seitenstromanordnung, 

Fig. 5 eine Abwandlung der dritten Ausfuhrungsform mit einer Seitenstromanordnung. 

Fig. 6 eine vierte Ausfuhrungsform mit einer Seitenstromananordnung, und 

Fig 7 einefunfte Ausfuhrungsform mit einer Bypass-Anordnung. 

' Bei den Ausfuhrungsformen nach den Figuren 1 bis 6 wird die der Probeentnahmestelle eines nicht dar- 
gestellten Reaktors entnommene MeBflussigkeit uber eine Zulaufleitung 1 und eine Dosierpumpe 10 einer 
MeBkapillare 2 zugefuhrt, aus der sie mittels einer Austragspumpe 11 und uber eine Zufuhrpumpe 12 in eine 
Austragsleitung 3 ausgetragen wird. Zur Bestimmung der Durckdifferenz langs der MeBkapillare 2 bef mdet 
sich an deren EinlaS ein DruckmeSfuhler 4 und an dessen AuslaB ein DruckmeBfuhler 5. Eine Se.tenle.tung 
6 ist an die Zulaufleitung 1 vor dem EinlaR in die Dosierpumpe 10 angeschlossen und fuhrt in eine die Aus- 
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tragspumpe 11 mlt der Zufuhrpumpe 12 verbindende Verbindungsleitung 7. Auf diese Weise ist eine 
Seitenstromanordnung geschaffen. Wegen der Eliminierung des Einflusses des Druckes im Reaktor auf die 
Messung der Viskositat in der MeBkapillare 2 wurden zwei Pumpen vorgesehen. Neben der Dosierpumpe 10 
hat die Austragspumpe 11 die Aufgabe, die MeBkapillare 3 gegen den Druck im Reaktor abzudichten. Die Aus- 
5 tragspumpe 11 hat ublicherweise eine geringfugig groBere Forderleistung als die Dosierpumpe 10. Stets soil 
die Verbindungsstrecke 8 zwischen der Entnahmestelle des MeBvolumenstroms aus der Zufuhrleitung 1 bzw. 
der Seitenleitung 6 und dem Rheometer moglichst kurz sein. 

Eine in Fig. 2 dargestellte Abwandlung nach Anspruch 3 sieht vor, daB die Zufuhrpumpe 12 der Dosier- 
pumpe 10 vorgeschaltet und die Seitenleitung 6 einlaBseitig an die Verbindung zwischen diesen beiden Pum- 

10 pen angeschlossen ist. 

Die MeBkapillare 2 hat ubliche Abmessungen. Bei Rundlochkapillaren liegen der Durchmesser zwischen 
0,1 mm und 8 mm und die Lange vorteilhaft zwischen 5 mm und 100 mm. Es konnen auch Schlitzkapillaren 
eingesetzt werden, wobei die Breite der Schlitze 5 mm bis 20 mm und deren Tiefe 0,2 mm bis 4 mm betragen 
kann. Beide Kapillartypen sind auswechselbar. Wenn eine Austragspumpe 11 mit geringfugig groBerer For- 
ts derleistung als die Dospierpumpe benutzt wird, ist eine Messung des Drucks am AuslaB der MeBkapillare nicht 
notwendig, da der Druck vor der Austragspumpe vernachlassigbar klein ist. Durch die hier verwirklichte Rei- 
henschaltung ist erreicht, daB der Volumenstrom in der Zufuhrleitung 1 und in der Austragsleitung 3 unab- 
hangig von der Fordermenge der Dosierpumpe 10 konstantgroB ist Die Drehrichtung der Pumpe istfrei wahl- 
bar, d.h. die Zufuhrpumpe 12 kann entweder h inter der Austragspumpe 11 , sh. Fig. 1 , Oder vor die Dosierpumpe 

20 10 in sinngemaBer Drehrichtung geschaltet werden, sh. Fig. 2. 

Eine zweite vorteilhafte Ausf uhrungsform ist in Fig. 3 dargestellt, bei welcher die Zufuhrpumpe 12 in der 
Seitenleitung 6 vorgesehen ist. Bei dieser Anordnung erhalt man bei konstanter Drehzahl der Zufuhrpumpe 
12 einen minimalen Gesamtforderstrom. wenn die Dosierpumpe und die Austragspumpe 11 jeweils geringste 
Drehzahl haben. Der Gesamtforderstrom ist dann am hochsten, wenn die Messung bei maximalen Scherge- _ 

25 schwindigkeiten durchgef uhrt wird. Dabei wird dann eine extrem kurze Ansprechzeit erreicht. Durch eine ent- 
sprechende proportionale Drehzahlregelung der Zufuhrpumpe 12zu den Drehzahlen der Dosierpumpe 10 und 
der Austragspumpe 11 kann auch bei dieser Anordnung ein konstanter Gesamtstrom erreicht werden. Es sind 
wa hi weise ein Oder mehrere DruckmeBf uhler vorsehbar. 

Bei einigen Aufgabenstellungen der kontinuierichen Viskositat smessung kann auf eine vom ProzeBdruck 

30 unabhangige Messung verzichtet werden, weil entweder die MeBflussigkeit eine Viskositat hat, die nicht vom 
Druck abhangt, Oder weil man die Viskositat bei dem augenblicklichen ProzeBdruck erfassen mochte. In sol- 
chen Fallen kann auf die Austragspumpe 11 verzichtet werden. Die MeBkapillare 2 ist dann gegenuber dem 
ProzeBraum auf einer Seite offen. Es ist in der Reg el dann vorteilhaft, mit zwei DruckmeBf uhler n 4 und 5 eine 
DruckdifferenzzurViskositatsberechnung zu messen. Die Fig. 4 bis 6 zeigen solche vorteilhafte Anordnun gen 

35 von Dosierpumpe 10 und Zufuhrpumpe 12 mit Bezug auf die MeBkapillare 2. 

In Fig. 4 ist die Anordnung der Zufuhrpumpe 12 vor der Dosierpumpe 10 und vor dem EinlaB in die Sei- 
tenleitung 6 dargestellt. Diese dritte Ausfuhrungsform ergibt einen konstanten Gesamtstrom entsprechend Fig. 
1 und damit immergleiche Verweilzeiten im Gesamtsystem. 

Die in Fig. 5 dargestellte Abwandlung dieser Ausfuhrungsform sieht vor, daB die Zufuhrpumpe 12 der MeB- 

40 kapiilare 2 und dem AuslaB der Seitenleitung 6 nachgeschaltet ist, die MeBf lussigkeit also ansaugt 

Fig. 6 zeigt die Parallelschaltung der Dosierpumpe 10 und der in der Seitenleitung 6 vorgesehenen Zu- 
fuhrpumpe 12. Diese vierte Ausfuhrungsform liefert kurzestmogliche Verzogerungszeiten bei der kontinuier- 
lichen Viskositatsmessung gegenuber den Vorgangen im ProzeBraum. Ein vorteilhafter konstanter Gesamt- 
volumenstrom kann durch Drehzahlregelung der Zufuhrpumpe 12 erreicht werden. 

45 Eine weitere vorteilhafte Anordnung mit einer Zufuhrpumpe 12 zurVerringerung der Ansprechzeit des Ka- 

pillarrheometers zeigt Fig. 7. Bei dieser funften Ausfuhrungsform ist eine Bypass-Anordnung vorgesehen. In 
vielen Aufgabenstellungen ist es nicht notwendig oder auch nicht moglich, die durch die MeBkapillare 2 ge- 
flossene MeBf lussigkeit wieder zuruck in den ProzeB (Reaktor, Extruder, Leitung, Mischer Oder dergl.) zu for- 
dern. Die MeBflussigkeit muB hinter der MeBkapillare durch eine Abfuhrleitung 9 ins Freie geleitet werden. 

50 Die MeBflussigkeit ist damit hauf ig verloren. Solche Rheometer sind als Bypass- Rheometer an sich bekannt. 
In diesem Fall dient die Zufuhrpumpe 12 nurzur schnellen MeBflussigkeitsfdrderung zur Dosierpumpe 10. Der 
von dieser nicht benotigte Volumenstrom kann in den ProzeBraum zuruckgeleitet werden. So kann auch ein 
kontinuierlich messendes Bypass-Rheometer bei kleinen Volumenstrdmen, d.h. bei vorteilhaften hohen Auf- 
losungen der Viskositat und bei kleinen Flussigkeitsverlusten mit trotzdem kurzen Ansprechzeiten arbeiten. 

55 
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Patentanspruche 

1. Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Messung der Viskositat von 
f lussigen Substanzen (Me&f lussigkeiten), insbes. von Polymerschmelzen und anderen viskoselastischen 
Flussigkeiten, mit einem Rheometer, das eine Me&kapillare (2), eine der Me&kapillare vorgeschaltete, zu 
einer Flussigkeitsprobennahmestelle fuhrende Zulaufleitung (1), eine der Me&kapillare nachgeschaltete 
Austragsleitung (3) fur Me&flussigkeit, eine den Me&flussigkeitsvolumenstrom der Me&kapillare zufor- 
dernde Dosierpumpe (10) in der Zulaufleitung und eine an die Me&kapillare angeschlossene Austrags- 
pumpe (11) in der Austragsleitung (3) aufweist, 

gekennzeichnetdurch 

eine Seitenleitung (6), die einla&seitig an die zur Dosierpumpe (10) fuhrende Zulaufleitung (1) und aus- 
la&seitig an die an die Me&kapillare (2) angeschlossene Austragsleitung (3) angeschlossen ist und 
eine Zuf uhrpumpe (12), mit der Me&flussigkeit von der Zulaufleitung (1) durch die Seitenleitung (6) zur 
Austragsleitung (3) gefordert wird (Fig. 1 - 3). 

2. Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Messung der Viskositat von 
f lussigen Substanzen (Me&f lussigkeiten), insbes. von Polymerschmelzen und anderen viskoselastischen 
Flussigkeiten, mit einem Rheometer, das eine Me&kapillare (2), eine der Me&kapillare vorgeschaltete, zu 
einer Flussigkeitsprobennahmestelle fuhrende Zulaufleitung (1), eine der Me&kapillare nachgeschaltete 
Austragsleitung (3) fur Me&flussigkeit und eine den Me&flussigkeitsvolumenstrom der Me&kapillare zu- 
fordernde Dosierpumpe (10) in der Zulaufleitung aufweist, 

gekennzeichnetdurch 

eine Seitenleitung (6), die einla&seitig an die zur Dosierpumpe (10) fuhrende Zulaufleitung (1) und aus- 
la&seitig an die an die Me&kapillare (2) angeschlossene Austragsleitung (3) angeschlossen ist, und 
eine Zufuhrpumpe (12), mit der Me&flussigkeit von der Zulaufleitung (1) durch die Seitenleitung (6) zur 
Austragsleitung (3) gefordert wird (Fig. 4 - 6). 

3. Kapillarrheometer-Anordnung nach Anspsruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da&die Zufuhrpumpe (12) in der Austragsleitung (1) nach der Anschlu&stelle der Seitenleitung (6) ange- 
ordnet ist (Fig. 1 und 5). 

4. Kapillarrheometer-Anordnung nach Anspsruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da& die Zufuhrpumpe (12) in der Zuf uhrleitung (3) vor der Anschlu&stelle der Seitenleitung (6) angeordnet 
ist (Fig. 2 und 4). 

5. Kapillarrheometer-Anordnung nach Anspsruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da& die Zufuhrpumpe (12) in der Seitenleitung (6) angeordnet ist (Fig. 3 und 6). 

6 Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Messung der Viskositat von 
f lussigen Substanzen (Me&f lussigkeiten), insbes. von Polymerschmelzen und anderen viskoselastischen 
Flussigkeiten, mit einem Rheometer, das eine Me&kapillare (2), eine der MeRkapi Hare vorgeschaltete, zu 
einer Flussigkeitsprobennahmestelle fuhrende Zulaufleitung (1), eine der Me&kapillare nachgeschaltete, 
ausla&seitig offene Me&f Itissigkeits-Abf uhrleitung (9) und eine der Me&kapillare unmittel bar vorgeschal- 
tete, ihr den Me&flussigkeitsvolumenstrom zufordernde Dosierpumpe (10) in der Zulaufleitung (1) auf- 
weist, 

gekennzeichnetdurch 

eine an die Anschlu&stelle der Dosierpumpe (10) an die Zufuhrleitung (1) angeschlossene Austragslei- 
tung (3) und eine in der Zufuhrleitung vorgesehene Zufuhrpumpe (1 2) fur Me&flussigkeit (Fig. 7). 

7 Kapillarrheometer-Anordnung zur kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Messung der Viskositat von 
flussigen Substanzen (Me&fiussigketten), insbes. von Polymerschmelzen und anderen viskoselastischen 
Flussigkeiten, mit einem Rheometer, das eine Me&kapillare (2), eine der Me&kapillare vorgeschaltete, zu 
einer Flussigkeitsprobennahmestelle fuhrende Zulaufleitung (1), eine der Me&kapillare nachgeschaltete, 
ausla&seitig offene Me&f IQssigkeits-Abf uhrleitung (9) und eine der Me&kapillare unmittel bar vorgeschal- 
tete, ihr den Me&flussigkeitsvolumenstrom zufordernde Dosierpumpe (10) in der Zulaufleitung (1) auf- 
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weist, 

gekennzeichnet durch 

eine an die AnschluBstelle der Dosierpumpe (10) an die Zufuhrleitung (1) angeschlossene Austragslei- 
tung (3) und eine in der Austragsleitung (3) vorgesehene Zufuhrpumpe (12) (Abwandlung von Fig. 7). 

8. Kapillarrheometer-Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB nur auf der EinlaBseite der MeBkapillare (2) ein Druckmefcfuhler (4) vorgesehen ist. 

9. Kapillarrheometer-Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet 

daft die Dosierpumpe (10), die Zufuhrpumpe (12) und die Austragspumpe (11) eine konstruktive Einheit 
bilden. 

10. Kapillarrheometer-Anordnung nach Anspruch 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Dosierpumpe (10), die Zufuhrpumpe (12) und die Austragspumpe (11) losbar zur konstruktiven 
Einheit miteinander verbunden sind. 



Claims 

1 . Capillary rheometer arrangement for the continous or discontinuous measurement of the viscosity of fluid 
substances (measurement fluids), in particular of polymer melts and other viscoelastic fluids, having a 
rheometer which has a measuring capillary (2), a supply line (1) connected upstream of the measuring 
capillary and leading to a fluid sampling point, a discharge line (3) for measurement fluid, which discharge 
line is connected downstream of the measuring capillary, a metering pump (10) in the supply line, which 
metering pump conveys the measurement fluid volume flow to the measuring capillary, and a discharge 
pump (11) in the discharge line (3), which discharge pump is connected to the measuring capillary, 
characterized by 

a branch line (6) which is connected, on the inlet side, to the supply line (1) leading to the metering pump 
(10) and, on the outlet side, to the discharge line (3) connected to the measuring capillary (2), and 
a feed pump (12), by means of which the measurement flu id is conveyed from the supply line (1) through 
the branch line (6) to the discharge line (3) (Figures 1 - 3). 

2. Capillary rheometer arrangement for the continous or discontinuous measurement of the viscosity of fluid 
substances (measurement fluids), in particular of polymer melts and other viscoelastic fluids, having a 
rheometer which has a measuring capillary (2), a supply line (1) connected upstream of the measuring 
capillary and leading to a fluid sampling point, a discharge line (3) for measurement fluid, which discharge 
line is connected downstream of the measuring capillary, and a metering pump (10) in the supply line, 
which metering pump conveys the measurement fluid volume flow to the measuring capillary, 
characterized by 

a branch line (6) which is connected, on the inlet side, to the supply line (1) leading to the metering pump 
(10) and, on the outlet side, to the discharge line (3) connected to the measuring capillary (2), and 
a feed pump (12), by means of which the measurement fluid is conveyed from the supply line (1) through 
the branch line (6) to the discharge line (3) (Figures 4 - 6). 

3. Capillary rheometer arrangement according to Claim 1 or 2, 
characterized in that 

the feed pump (12) is arranged in the discharge line (3) downstream of the point of connection of the 
branch line (6) (Figures 1 and 5). 

4. Capillary rheometer arrangement according to Claim 1 or 2, 
characterized in that 

the feed pump (12) is arranged in the supply line (1) upstream of the point of connection of the branch 
line (6) (Figures 2 and 4). 

5. Capillary rheometer arrangement according to Claim 1 or 2, 
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characterized in that 

the feed pump (12) is arranged in the branch line (6) (Figures 3 and 6). 

6 Capillary rheometer arrangement for the continous or discontinuous measurement of the viscosity of fluid 
5 substances (measurement fluids), in particular of polymer melts and other viscoelastic fluids, having a 

rheometer which has a measuring capillary (2), a supply line (1) connected upstream of the measuring 
capillary and leading to a fluid sampling point, a measurement fluid evacuation line (9) connected down- 
stream of the measuring capillary and open on the outlet side, and a metering pump (10) in the supply 
line (1), which metering pump is connected immediately upstream of the measuring capillary and conveys 
10 the measurement fluid volume flow to the said measuring capillary, 

characterized by 

a discharge line (3) connected to the point of connection of the metering pump (10) to the supply line (1) 
and a feed pump (12) for measurement fluid, which feed pump is provided in the supply line (Figure 7). 

Capillary rheometer arrangement for the continous or discontinuous measurement of the viscosity of fluid 
substances (measurement fluids), in particular of polymer melts and other viscoelastic fluids, having a 
rheometer which has a measuring capillary (2), a supply line (1) connected upstream of the measuring 
capillary and leading to a fluid sampling point, a measurement fluid evacuation line (9) connected down- 
stream of the measuring capillary and open on the outlet side, and a metering pump (10) in the supply 
line (1), which metering pump is connected immediately upstream of the measuring capillary and conveys 
the measurement fluid volume flow to the said measuring capillary, 
characterized by 

a discharge line (3) connected to the point of connection of the metering pump (10) to the supply line (1) 
and a feed pump (12) provided in the discharge line (3) (variation of Figure 7). 

Capillary rheometer arrangement according to one of Claims 1 to 7, 
characterized in that 

a pressure-measuring sensor (4) is provided only on the inlet side of the measuring capillary (2). 

30 9. Capillary rheometer arrangement according to one of Claims 1 to 8, 
characterized in that 

the metering pump (10), the feed pump (12) and the discharge pump (11) form one constructional unit 

10. Capillary rheometer arrangement according to Claim 9, 
35 characterized in that 

the metering pump (10), the feed pump (12) and the discharge pump (11) are connected to one another 
detachably to form the constructional unit 
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1. Dispositif rheometrique a capillaire pour la mesure en continu ou en discontinu de la viscosite de subs- 
tances liquides (liquides de mesure), notamment de masses fondues de polymeres et d'autres liquides a 
elasticite visqueuse, avec un rheometre qui presente un capillaire de mesure (2), une conduite d'alimen- 

45 tation (1 ) en amont du capillaire de mesure aboutissant a un poste de prelevement d'echantillon de liquide. 

une conduite d'evacuation (3) pour le liquide de mesure en aval du capillaire de mesure, une pompe de 
dosage (1 0) dans la conduite d'alimentation, pompe qui produit I'ali mentation du volume de liquide de me- 
sure au capillaire de mesure et une pompe d'evacuation (11) dans la conduite d'evacuation (3), pompe 
qui est raccordee au capillaire de mesure, 

50 caracterise 

par une conduite laterale (6) qui c6te admission est raccordee a la conduite d'alimentation (1 ) aboutissant 
a la pompe de dosage (10) et qui cote sortie est raccordee a la conduite d'evacuation (3) raccordee au 
capillaire de mesure, et 

par une pompe d'alimentation (12) a I'aide de laquelle du liquide de mesure est transports depuis la 
55 conduite d'alimentation (1) au travers la conduite laterale (6) vers ia conduite d'evacuation (Figs. 1 - 3). 

2. Dispositif rheometrique a capillaire pour la mesure en continu ou en discontinu de la viscosite de subs- 
tances liquides (liquides de mesure), notamment de masses fondues de polymeres et d'autres liquides a 
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elasticite visqueuse, avec un rheometre qui presente un capillaire de mesure (2), une conduite d'alimen- 
tation (1 ) en amont du capillaire de mesure aboutissant a un poste de prelevement d'echantillon de liquide, 
une conduite d'evacuation (3) pour le liquide de mesure en aval du capillaire de mesure, une pompe de 
dosage (1 0) dans la conduite d'alimentation, pompe qui produit I'alimentation du volume de liquide de me- 
sure au capillaire de mesure, 
caracterise 

par une conduite laterale (6) qui c6te admission est raccordee a la conduite d'alimentation (1 ) aboutissant 
a la pompe de dosage (10) et qui cdte sortie est raccordee a la conduite d'evacuation (3) raccordee au 
capillaire de mesure, et 

par une pompe d'alimentation (12) a I'aide de laquelle du liquide de mesure est transports depuis la 
conduite d'alimentation (1) au travers la conduite laterale (6) vers la conduite d'evacuation (Figs. 4 - 6). 

Dispositif rheometrique a capillaire suivant la revendication 1 ou la revendication 2, 
caracterise* 

en ce que la pompe d'alimentation (12) dans la conduite d'evacuation (1) est disposee en aval du point 
de raccordement de la conduite laterale (Figs. 1 et 5). 

Dispositif rheometrique a capillaire suivant la revendication 1 ou la revendication 2, 
caracterise 

en ce que la pompe d'alimentation (12) dans la conduite d'evacuation (1) est disposee en amont du point 
de raccordement de la conduite laterale (Figs. 2 et 4). 

Dispositif rheometrique a capillaire suivant la revendication 1 ou la revendication 2, 
caracterise 

en ce que la pompe d'alimentation (12) est disposee dans la conduite laterale (6) (Figs. 3 et 6). 

Dispositif rheometrique a capillaire pour la mesure en continu ou en discontinu de la viscosite de subs- 
tances liquides (liquides de mesure), notamment de masses fondues de polymeres et d'autres liquides a 
elasticity visqueuse, avec un rheometre qui presente un capillaire de mesure (2), une conduite d'alimen- 
tation (1 ) en amont du capillaire de mesure aboutissant a un poste de prelevement d'echantillon de liquide, 
une conduite d'evacuation (9) ouverte cdte evacuation, raccordee derriere le capillaire de mesure et une 
pompe de dosage (10) dans la conduite d'alimentation (1), pompe directement en amont du capillaire de 
mesure et transportant le courant de liquide de mesure, 
caracterise 

par une conduite d'evacuation (3) raccordee au point de connexion de la pompe de dosage (10) et de la 
conduite d'alimentation (1) et par une pompe d'alimentation (12) pour le liquide de mesure, pompe prevue 
dans la conduite d'alimentation (Fig. 7). 

Dispositif rheometrique a capillaire pour la mesure en continu ou en discontinu de la viscosite de subs- 
tances liquides (liquides de mesure), notamment de masses fondues de polymeres et d'autres liquides a 
elasticite visqueuse, avec un rheometre qui presente un capillaire de mesure (2), une conduite d'alimen- 
tation (1 ) en amont du capillaire de mesure aboutissant a un poste de prelevement d'echantillon de liquide, 
une conduite d'evacuation (9) ouverte cdte evacuation, raccordee derriere le capillaire de mesure et une 
pompe de dosage (10) dans la conduite d'alimentation (1), pompe directement en amont du capillaire de 
mesure et transportant le courant de liquide de mesure, 
caracterise 

par une conduite d'evacuation (3) raccordee au point de connexion de la pompe de dosage (10) et de la 
conduite d'alimentation (1) et par une pompe d'alimentation (12) prevue dans la conduite d'evacuation 
(3) (Variante de la Fig. 7). 

Dispositif rheometrique a capillaire suivant I'une quelconque des revendications de 1 a 7, 
caracterise 

en ce que seul du cdte admission du capillaire de mesure (2) est prevu un capteur de pression (4). 

Dispositif rheometrique a capillaire suivant I'une quelconque des revendications de 1 a 8, 
caracterise 

en ce que la pompe de dosage (10), la pompe d'alimentation (12) et la pompe d'evacuation (11) consti- 
tuent une unite de construction. 
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10. Dispositif rheom6trique a capillaire suivant la revendication 9 t 
ca ract© ris6 

en ce que la pompe de dosage (10), la pompe d'alimentation (12) et la pompe d'evacuation (11) sont reu- 
nies de maniere amovible en une unite de construction. 
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